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La pr^sente invention conceme un procede ameliore 
pour la preparation du colorant C.I- Acid Red 42 ayant des 
proprietes technologiques aineliorees, des compositions tincto- 
riales contenant ce colorant ainsi que leur application a la 
5 teinture et a 1 1 impression de matieres fibreuses contenant de 
1* azote, ' 

lie colorant C.I. Acid Red 42 qui, sous la forme de son 
sel sodique, r^pond a la formule. I 



lO ' 




* 

teint des matieres fibreuses naturelles ou synthetiques conte- 
nant de 1* azote, telles que la laine ' et des fibres de polyami- 

15 des, en nuances rouge tirant sur le bleu, d'une bonne solidite" 
au mouille et a la lumi^re, Des precedes pour la preparation 
de ce colorant sont connus, 

Suivant le brevet allemarid N° 610,067, on prepare ce 
colorant en agitant la 2-amino-diphenyl-sulf one dans 1 ' acide 

20 sulfurique et en diazotant par le nitrite de sodium, Apres neu- 
tralisation de 1' acide mineral en exces, on ajoute, a la solution 
diazolque, une suspension acide de 1' acide 2- amino- B-napht ol- 
6-sulf onique. 

Suivant BIOS 1548 , 47, on agite la 2-aminodiphenyl- 
25 sulfone dans l 1 acide chlorhydrique et on diazote avec le nitrite 
de sodium. On fait ensuite arriver la solution du sel.de dia- 
zonium dans une suspension de 1' acide 2Tamin.o-8-naphtol-6-sul- 
fonique. Apres copulation, on separe le colorant par filtration, 
on l 1 agite dans une solution de chlorure de sodium, on le filtre 
30 a nouveau et, apres sechage, on le dilue avec du sel pour obte- 
nir le pouvoir tinctorial standard, 

Le colorant C.I, Acid Red 42, prepare suivant ces 
methodes classiques, ne teint la laine et des matieres fibreuses 
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de Polyamides qu'en nuances temes. En outre, les solutions du 
colorant, les bains de teinture ou les pates d» impression 
s'epaississent lors du refxoidissement mSme pour une faible 
concentration du colorant/ en donnant un gel qui ne coule pas, de 
5 sorte qu'on ne peut plus s'en servir pour la teinture en con-' 
tinu de fibres de polyamides destinies a des tapis. 

En raison de la fluidity insuffisante et du manque 
d' homogeneity de la pate d ' impression, on ne peut obtenir sur 
la, laine et les fibres de polyamides que des impressions roarqueej 
10 de points. 

La Demanderesse a trouve un procede ara£lior6 pour la 
preparation d'un colorant C.I. Acid Red 42 a proprietes techno- 
logiques ameliorees, sous sa forme acide et dpnt la teneur en 
electrolytes etrangers est inferieure a 15 %. et de preference 

15 k lO % en poids, ce proc6de etant caracterise" en ce que l'on 
agite ou diss out la 2-aminodiphenyl-sulf one dans un acide 
mineral aqueux, on diazote et on copule avec l 1 acide 2-amino- 
8-naphtol-6-sulfonique a un pH de O, 5 a 3, 5 , pH que l'on ajuste 
a l'aide de sels de metaux alcalins ou alcalino-terreux/ fixa- 

20 teurs decides, et de preference solubles dans I'eau, d'acides 
mineraux pu d'acides carbbxyliques aliphatiques sktur^s conte- 
jxant de 1 a 3 atomes de carbone, on chauffe la suspension du 
colorant obtenUe a une temperature allant de 40 a 13Q°C, on 
separe le colorant a 30 - 100°C par filtration ou essorage et 

25 on lave eventuellement le colorant avec une solution aqueuse a" 
1,5 - lo % en poids environ, de preference acide, de sels de 
metaux alcalins d'acides mineraux forts.* 

Dans le proced£ de 1' invention, on agite ou dissout 
de preference la 2-amino-diphenylsulf one, soit a. la temperature 

30 airibiante, soit a une temperature plus eiev£e, dans un acide 

mineral aqueux, corame 1* acide chlorhydrique , l 1 acide sulfurique 
ou 1' acide phosphorique, par exemple dans 1' acide chlorhydrique 
k 30 % environ ou dans 1' acide sulfurique a 20 % ou bien dans 
l 1 acide chlorhydrique a 20 % k la temperature d» ebullition, et 

35 on diazote ensuite, apres ref roidissement entre +15° et -lO°C, 
de preference entre +10° et +4°C, par le nitrite de sodium. 
Comme agents de diazotation conviennent, par exemple, le nitrite 
de sodium ou 1' acide nitrosyl-sulfurique . 
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Apres avoir reg!6 convenablement le pH, on ajoute 
' le copulant a l'etat de suspension aqueuse. acide pu sous forme 
pulverulente a la solution diazolque. On pent preparer la 
suspension du copulant en acidifiant uhe solution aqueuse du 
5 se i f par exemple du sel sodique, de 1' acide 2-amino-8-naphtol-6- 
sulfonique a un P H de 1 a 4, a la suite de quoi 1* acide precipite 
sous la forme de cristaux fins. 

Parmi les sels sodiques et potassiques utilisables • 
pour l'.ajustement da pH du melange reactionnel de copulation, 
10 on citera, en premier lieu, le carbonate de sodium ou de potass 
sium, le bicarbonate de sodium, V acetate de sodium, le phosphate 
trisodique et le borate de sodium. Le pH de copulation Sera <3e 
preference compris entre 0,8 et 3,0 et, mieux encore, entre 1,0 
et i;s. II est .avantageux que le pH soit voisin de l,2 f par 
15 exemple compris entre 1,1 et 1,3. 

La copulation terminee, laquelle a ete effectuee a 
une temperature comprise entre o* et 30*C, on chauffe entre 40 
et 130°C la suspension du colorant resultante, en utilisant un 
.recipient clos (autoclave) lorsqu'on travaille a une temperature 
20 superieure a 100°C, De preference, on chauffe a une temperature 
allan-t de 80 a 120°C, ou de 80 a 105°C, et de preference entre 
90 et l0O°C environ. La duree du chauffage et du maintien a une 
temperature donnee a peu d' influence sur la purification reali- 
see et est comprise par exemple entre 5 et 30 minutes. 
25 on refroidit ensuite ou laisse revenir a une tempera- 

ture allant de 30 a 100°C, de preference de 30 a 70°C, en par- 
ticulier de 60 a 70°C, et on isole le colorant, en milieu pauvre 
en electrolytes etrangers, par exemple par filtration ou par cen- 
trifugation 

30 . ces preparations tinctoriales conformes & l 1 invention 

" contiennent de preference de 30 a 85 % en poids du colorant 
prepare se Ion l'invention, de 10 a 70 % en poids d'un diluant 
non ionog&ne, eventuellement de 0,02 a 1,5 % en poids d'un agent 
anti-poussi&re, de 0, 5 a 10 % en poids d'un mouillant et de 1 
35 a 10 % en poids d'un colorant de nuangage. 

• Pour obtenir une teneur en electrolytes etrangers • • 
inferieure, de preference, a 10 % en poids par rapport au colo- * 
rant anhydre, il est souvent indique de sepaVer la liqueur-mere 
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en grande partie ou en tonllti par un lavage du colorant avec . 
une solution de sels electrolytes. On utilisera, de preference, 
des solutions aqueuses, a 2 - 8 % environ ou a 2,5 - 5 %, de 
sels sodiques ou potassiques d'acides mineraux forts, par exem- 
ple le chlorure de sodium ou de potassium, le sulfate de sodium, 
l'hydrogenosulfate de . sodium, le dihydrogenophosphate de sodium.afar. 
d'eviter le passage de la forme acide du colorant a une forme. ■ 
saline par echange d'ions. Le pH des solutions de lavage esf. 
compris entre 0,5 et 5. et de preference entre 1 et 3. 

M solutions preferees pour le lavage sont celles • 
pouvant entrainer la liqueur-mere adherente, mais »e dissolvant . 
pas notablement le colorant lui-meme et en le laissant inaltere 
sous sa forme d' acide libre. Comme solutions de lavage particu- 
lierement convenables, on mentionnera par exemple des solutions 
15 de chlorure de sodium a 2,5 - 4 %. acidif iees par 1' acide chlo- 
rhydrique, ou des solutions de sulfate de sodium a. 5 - 8 % envi-. 
ron. acidif iees par 1* acide sulfurique, ou des solutions de 
KaH-PO a 4 - 5 % environ, acidif iees par 1' acide phosphorique . 
4 Apres la filtration ou le lavage, on essore le colo- 
20 rant aussi corapletement que possible et on le seche a l'etuve, 
eventuellement a une temperature superieure a lOO - 120»C. 

A partir du colorant obtenu ainsi conforinement a 
1' invention, on peut preparer, apres son sechage, des composi T 
tions par broyage avec des e'xcipients non ioniques, par exemple . 
25 la dextrine, la maltodextrine, le saccharose ou la carboxyroethyl- 
cellulose, compositions auxquelles. on ajoute eventuellement des . 

• agents anti-poussiere, des mouillants ou des colorants pour le 

• nuancage. 

Les compositions de ce type peuvent contenir, ou 
30 etre constituees de , 30 a 85 % en poids du colorant prepare • 
suivant le precede- conforme a 1' invention, lO a 70 % en poids 
d'un excipient non-ionique. eventuellement 0,02 a 1.5 % en poids 
d'un agent anti-poussiere. 0,5 a 10 % en poids d'un mouillant 
et 1 a 10 % en poids d'un colorant pour le nuancage. 
35 Le colorant C.I. Acid Red 42 prSparS suivant ce nou- 

veau procede teint, & l'etat de colorant pur.ou sous la forme 
de compositions, les fibres naturelles et synthetiques. conte- 
nant de 1' azote, en nuances beaucoup plus pures et avec un 
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meilleur rendement du colorant, que le colorant C.I. Acid Red 
42 prepare suivant le precede (cite plus haut) de l'etat anterieur 

de la technique. 

Un autre avantage est le comportement rheologique 
5 beaucoup plus avantageux, en ce que les solutions, bains et pates 
depression ne se gelifient pas ; par suite les pates d' impres- 
sion, ne se gelifiant pas, fournissent des impressions exeraptes 
de points et les bains de teinture exempts de gel permettent 
d'obtenir des teintures uniformes et sans taches . Un bon compor- 
lO tement rheologique des bains de teinture et des pates depres- 
sion est d'un interet capital pour toutes les methodes de 
teinture et derepression en continu. C'est seulement si on peut 
doser exactement les solutions de colorant ou les pates d' im- 
pression contenues dans des reservoirs qu'il est possible 
15 d'obtenir 1' uniform! te des teintures et impressions. 

Les exemples qui suivent illustrent la presente inven- _ 
tion. Les parties et pourcentages s'entendent en poids sauf 
mention contraire. 
EXEMPLE 1 : 

20 (a) Dans 2200 parties d'acide chlorhydrique a 31 %, on agite 
233 parties de 2-aminodiphenylsulf one. A la suspension 
chlorhydrique, on ajoute 1250 parties de glace et on ajoute 
ensuite, goutte a goutte, 133 parties d'une solution a 40 % 
de nitrite de sodium, tout en maintenant la temperature a 
25 +4 - +10°C, par addition eventuelle de glace. Apres avoir, 

agite pendant 2 heures, on §limine le nitrite en exefes . 
en ajoutant 1 partie d'acide amidosulf onique et on elarifie 
par filtration. Tout en agitant energiquement, • on ajoute 
239 parties d'acide 2-amino-8-naphtol-6-sulf onique sous la 
30 forme d'une suspension dans 11O0 parties d'eau. On porte 

le pH du melange de copulation a 1,2 par introduction de 
3O0O parties de phosphate de trisodium dodecahydrate. I*a 
copulation terminee, on chauffe le m61ange a 100°C et, 
' apres refroidissement a 90°C, on f iltre. On lave avec 4200 
35 parties d'une solution aqueuse contenant 120 parties de 

chlorure de sodium et 45 parties d'acide chlorhydrique a 31 %. 
On seche a lOO°C le gateau "de filtration bien essore. On 
obtient 4 65 parties d'un colorant en poudre dont la teneur 
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en electrolytes etrangers est inferieure a 10 %. Cette . 
poudre contient le colorant sous sa forme acide. 

(b) On agite 5 parties du colorant prepare sous a) et 5 parties 
du colorant C.I. Acid Red 42 qui a ete prepare suivant le 

5 procede decrit dans BIOS 1548 , 47 et qui a la meme concen- 

tration (teneur en colorant), dans 100O parties chacun " . 
a'eau froide. Tandis qu*on obtient, a partir du colorant 
prepare conf ormement a l 1 invention, une solution bien. 
fiuide, le colorant suivant BIOS 1548* 47* fournit des pates 

10 grumeleuses et gelatineuses „ 

Si l'on dissout 5 parties de chacun de ces colorants 
dans 1000 parties d'eau bouillante, on obtient, apres re- 
froidissement, une solution fiuide a partir du colorant 
prepare conf ormement a 1" invention et des pates gelatineu-. 

15 ses a partir du colorant suivant BIOS. 

(c) On dissout 1 partie du colorant prepare suivant a) et 1 
partie du colorant prepare suivant le procede d£crit dans 
BIOS, chacun dans 1000 parties d'eau chaude. Avec ces so- 
lutions des colorants, on teint de la laine et des fibres- 

20 en polyamides en milieu acetique .bouillant. Les teintures 

rouge tirant sur le bleu, obtenues avec le colorant prepare 
conf ormement a 1' invention, donnent, sur les deux substrats, 
des nuances plus .intenses et plus lirapides. 
(a) On soumet le colorant prepare conf ormement a 1' invention et;. 

25 le colorant prepare de la maniere connue a un essai compa- 

ratif de teinture en continu de polyamides pour tapis* A 
cet ef f et, on dissout 5 parties de chaque colorant, avec 
addition de 8 parties d'un epaississant a base "de farine 
de caroube, dans 987 parties d'eau a 40°C. Le bain de tein- 

30 ture du colorant prepare suivant le procede* connu a une 

consistance gelatineuse. En raison des inegalites de. con- 
centrations du colorant entre les particules gelatineUses- 
et le liquide residuel, les polyamides ainsi teints sont 
localement marques de points plus fonces. Le colorant pre- 

35 pare suivant 1' invention fournit au contraire des teintures 

bien unies et plus limpides. 
EXEMPLE 2 : 

Dans 2200 parties d' acide chlorhydrique a 31 %, on 
agite 233 parties de 2~amino~diph§nyl-sulf one et on ajoute a 
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c^tto suspension chlorhydrique 1 250 parties de glace . On ajoute 
ensuite, goutte a goutte, 13 3 parties d'une solution k 40 % de 
nitrite de sodium, tout en maintenant la temperature entre +4 
e.t +10°C, au besoin par addition de glace. Apres avoir agite" 
5 pendant 2 heures, on d6truit le nitrite en exces par addition 

de 1 partie d'acide amidosulf onique et on clarifie par filtration. 
Tout en agitant energiquement, on ajoute 239 parties d'acide. 
2~aminq~8-naphtol~6~sulf onique sous la forme d'une suspension 
dans 1100 parties d'eayu On porte le pH du melange de copula- 

lO tion a 1/2 eh 20 minutes par addition de 2 600 parties d' acetate 
de sodium. La copulation termini e, on chauffe le melange a 
90 - 95 °C, on laisse refrpidir tout en agitant enex-giquement, 
et on essore a 60 ~ 70°C, On lave avec 2400 parties d'une solu- 
tion aqueuse coptenant 220 parties de sulfate de sodium et 10 par- 

15 ties d'acide sulfurique concentre. 

On seohe a lO0°C le gateau de filtration iien essore' 
et on obtient 460 parties d'un colorant en poudre, dont la 
teneur en Electrolytes Strangers est inferieure £ lO %, On soumet 
ce colorant, obtenu sous sa forme acide, aux memes essais que 

20 ceux de'crits a l'exemple 1 b) d) , On constate le xnSme compor- 
■ tement avantageux que celui decrit a l'exemple 1 a) „ 

En plus" du lavage avec la solution sulfurique du 
sulfate de sodium, apres separation par filtration du colorant 
resultant de la copulation, un lavage avec 600 parties d'eau. 

25 glac£e peut encore abaisser considirablement la teneur du gateau 
de filtration en liqueur-mere r£siduelle et en sels. 
EXEMPLE 3 = 

Dans 3 68 parties d'acide phosphorique h 89 %, on Intro- 
duit en agitant 117 parties de 2-amino-diph€nylsulf one et on 
30 ajoute goutte a goutte a la solution, en 60 minute,s, 165 par- 
ties d'acide nitrosylsulfurique a 40,6 % 4 une temperature de 
+ 15 i + 20°C Apres avoir agit£ pendant 2 heures, on elimine 
le nitrite en exces par addition de 1 partie d'acide amidosul- 
f onique. 

35 Tout en agitant Energiquement, on ajoute 120 parties 

d'acide 2-amino-8-naphtol-6-sulf onique sous forme d'une suspend 
sion dans 1100 parties d'eau. 
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Cette suspension se prepare de la fa^on euivante : 
aait e 120 parties d-acide 2-amino-8-naphtol-6- S ulf onxque dans 
on agxte 120 parties 4 -*».odult eroutte a goutte 

Dart ies d'eau en meme temps qu'on xntroduxt gou 
150 partes a e ^ ^ 25Q partieg 

67 Partie % d VorecIpite 1'acide 2 -axnino,8-na P lxtol-6-s«lf onigue 

89 % * on amene le P H du melange de copulation a l.^j. i»- " 

deduction de 5BO parties de carbonate de ^o^^SoT 

2 1 100»C le gateau de filtration bien essoxa. On obtxen t 

15 235 parties d-un colorant en poudre, dont la teneur en Electro- 
lytes strangers est inferieure a lO .%. Si 1'on soumet le colo- 
Z£ - poule. ainsi obtenu sous sa forme acide, - 
decrlts a 1'exemple 1 b> - d) . on constate gue ce colorant a 
fel^e UorteLnt avantageux que celui deer it a 1'exemple 1. 

20 E3EMPLE 4 Us un melange de SCO g decide 

et de 540 g de glace, on introduit 233 g de 2-amxno-dipbenyxsul- 
' fie Entre 8- et 15-, on diazote par addition, goutte a goutte 
a^vTa'acide nitrosyl-sulfurique a 40, 6 %. 
25 pendant 2 beures. on elimine 1'agent de dissotatio^en exefcs . 
U addition d^ungramme decide amidosulfonique ^-te 
Luite 12SO g d'eau glacee et on clarifie la solution pa^fil 
tration. La synthese subsequente (copulation) et le traitement 
*u colorant ^'effectuent comme a 1'exemple 1. Le colorant obte- 
au coioioi m celui-ci pr6sentent,.en 

30 nu ainsi que les teintures f*"""™* f£ ^J^, (absence 
ce qui conceme la nuance, le rendement et la fluxax i 
L xa formation de gel,, les memes qualites que le colorant 
obtenu suivant 1'exemple 1- et les teintures resultantes. 
KXHMPL, 5 :^ ^ ^ a ' 3 l * on.agi- 

te 23 parties de 2-amino.diphenylsulf one et on ajoute a la 
^spenfion cblorbydrigue 125 parties de glace On 
goutte a goutte, 13 parties d'une solution a 40 % de nxtrxte 
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sodium, tout en maintenant la temperature entre +4 et +lO°C, 
au besoin par addition de glace, Apres avoir agit6 pendant 2 
heures, on elimine le nitrite en exces par addition de 0,5 par- 
tie environ d'acide amidosulfonique et on clarifie par filtration. 
5 Tout en agitant energiquement, on ajoute 23,8 parties d'acide* 
2-amino-8-naphtol-6-sulf onique sous la forme d'une suspension' 
dans 11 0 parties d'eau. On amene le pH du melange de copula- 
tion a 1,5 environ en 20 minutes par introduction d' acetate de 
sodium. La copulation terminee, on chauffe le melange k 90 -95°C, 

lO on laisse ensuite refroidir tout en agitant energiquement et on 
essore a 60 - 70°c: On lave avec 80 -parties d'une solution aqueu- 
se a 5 % d' Hydro genosulf ate de sodium. 

On seche £ lOO°C le gSte.au de filtration bien essore 
et on obtient 45 parties de colprant en poudre, dont la teneur 

15 en electrolytes etrangers est inferieure k lO %. On soumet le 

colorant obtenu sous sa forme acide aux memes essais que d£crits 
a l'exemple 1 b> ~ d) , oCt.il montre le meme comportement avanta- 
geux que le colorant prepare suivant l'exemple la). 

En plus du lavage avec la solution d 1 hydi:og6ncfsulf ate 

20 de sodium, apres la filtration du colorant resultant de la 
copulation, un lavage avec 60 - 80 parties d'eau glacee peut 
encore abaisser beaucoup la teneur en liqueur -mere residue lie 
du gateau de filtration. 
EXEMPLE 6 : 

25 Dans 22 OO parties d'acide chlorhydrique a 31 %, on 

agite 233 parties de 2-amino-diphenylsulfone et on ajoute, h la 
suspension chlorhydrique, 1250 parties de glace. On ajoute en- 
suite, goutte a goutte, 133 parties d*une solution a 40 % de 
nitrite de. sodium tout en maintenant la temperature a +4 - +10° C, 

30 au besoin par addition de glace. Apres avoir agite" pendant 

2 heures, on elimine le nitrite en exces par addition de 1 par- 
tie d'acide amidosulfonique et on clarifie par filtration* 
Tout en agitant energiquement, on ajoute 239 parties d'acide 
2 -amino- 8-naphtol- 6- sulf onique sous forme de suspension dans 

35 1100 parties d'eau. On a juste le pH du melange de copulation a 
l f 2 en 20 minutes par 1 ' introduction de 2600 parties d' acetate 
de sodium. La copulation terminee, on chauffe le melange a. 80°C f 
on laisse ensuite refroidir en agitant et on essore a. 70°C. 
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On lave avec lOOO parties d'une solution de lavage aqueuse con- 
tenant 100 parties d 1 hydrogenopnosphate de sodium monohydrate. 

On seche a 100»C le gateau de filtration Men essore 
et on obtient 450 parties environ de colorant en poudre, dont la 
teneur* en electrolytes etrangers est inferieure a 10 %. On soumet 
le colorant, obtenu sous sa forme acide,aux memes essars que 
decrits a 1'exemple 1 b) - di , ou il montre le meme comportemenf 
avantageux que le colorant prepare suivant 1'exempl.e la). 

En plus du lavage avec la solution acide d'hydrogeno- 
phospbate de sodium, apres filtration du colorant resultant de- 
la copulation, un lavage avec 700 parties environ d'eau glacee 
peut diminuer encore fortement la teneur du gateau de . filtration 
en liqueur-m&re residuelle et en sels. 

EXEMPLE 7 : ; 

Dans 2200 parties d' acide sulfurique a 25 %. on agite 
233 parties de 2-amino-dipbenylsulfone et on ajoute. a la sus- . 
pension sulfurique 1250 parties de glace." On ajoute ensuite 
goutte a goutte 133 parties d'une solution a 40 % de nitrite de 
sodium, tout en maintenant la temperature entre +4 et +10«C. 
20 au besoin par addition de glace. Apres avoir agite pendant 2 heu- 
res , on elimine le nitrite en exces par addition de 1 partite 
d'acide amidosulfonique et on clarifie par filtration. Tout en 
agitant energiquement on ajoute 239 parties d'acide 2-amrno- • 
8-naphtol-6-sulfonique sous forme d'une suspension dans HOO par- 
25 ties d'eau. On amene le pH du melange reactionnel de copulatxon 
a 1,0 en 20 minutes par introduction de 1800 parties de bicarbo- 
nate de sodium.La copulation terminee, on cbauffe le melange a 
10O-C, on laisse ensuite refroidir tout en agitant energique- 
ment et on essore a 70"C. On lave avec 3600 parties d'une solu- 
30 tion aqueuse. contenant 330 parties de sulfate de sodium et 
15 parties d 1 acide sulfurique concentre. 

On secbe a 100°C le gateau de f filtration bien essore 
et on obtient 460 parties environ d'un colorant en poudre, dont 
la teneur en electrolytes etrangers est inferieure a lO %. On - 
35 soumet le colorant obtenu sous sa forme acide aux essais de- 
crits 'a 1'exemple l b) - d) , ou il montre le meme comportement 
avantageux que le colorant prepare suivant 1'exemple 1 a). 
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E3CBMPLE 8 

Dans 220 parties d'acide chlorhydrique a 31 % on 
agite 233 parties de 2-amino-diphenysulf one et on ajoute, a 
la suspension chlorhydrique, 1250 parties de glace. On ajoute. 
5 ensuite, goutte a goutte, 133 parties, d'une solution a 40 % 
de nitrite de sodium, tout en maintenant la temperature entre 
*4 et +10°C, au besoin par addition de glace . Apres avoir 
agite pendant 2 heures, on elimine le nitrite en exces par ' 
addition de 1 partie d'acide araidosulf onique et on clarifie par 

iO filtration. Tout en agitant energiquement, on ajoute 239 par- 
ties d'acide 2-aTOino-8-naplytol-6-sulf onique sous forme d'une 
suspension dans llOO parties d'eau. On amine le pH du melange 
de copulation a .1,2 en 20 minutes par introduction de 2200 par- 
ties de carbonate de calcium. La copulation terminee, on 

15 diauffe le melange a 90 - 95°C, on laisse ensuite refroidir 
tout en agitant energiquement et on essore a 60 - 70°C. On 
lave avec 2400 parties d'une solution aqueuse, contenant 
220 parties de sulfate de sodium et IO parties d'acide sulfu- 
rique concentre. 

20 0n s ^ c he a 100°C le gateau de filtration bien 

essore et on obtient 460 parties d'un colorant en poudre, 
dont la teneur en electrolytes strangers est inferieure a 
IO %. On soumet le colorant obtenu sous sa forme acide aux 
m g mes essais que ceux qui ont ete decrits a I'exemple 1 b) - 

25 d) , oft il montre le meme comportement avantageux que le colo- 
rant prepare suivant l'exemple la). 

En plus du lavage avec la solution de sulfate de 
sodium dans 1* acide sulfurique, apres filtration du colorant 
resultant de la copulation, un lavage avec 600 parties 
30 d'eau glacee abaisse encore considerablement la teneur en 
liqueur-mere residuelle et en sels du gateau de filtration. 



EXEMPLE 9 : 

Dans 2200 parties d 1 acide. chlorhydrique a 31 % on 
agite 233 parties de 2-amino-diphenylsulf one et on ajoute a 
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la suspension chlorhydrique 1250 parties de glace. On ajoute 
ensuite, goutte & goutte , 133 parties d'une solution a 
40 % de nitrite de sodium, tout en mainteriant la temperature 
a +4 - +10-C, au besoin par addition de glace. Apres avoir 
5 agite pendant 2 heures, on elimine le nitrite en exces par 
addition de 1 partie d'acide aroidosulf onique et on clarifie 
car filtration. Tout en agitant energiquement, on ajoute 
239 parties d'acide 2-amino-8-haphtol-6-sulf onique sous forme 
d'une suspension dans 1100 parties d'eau. On amene le pH du 

10 melange de copulation & 1,2 en 20 minutes par introduction 
de 2600 parties d' acetate de sodium. La copulation terrainee, 
on chauffe le melange & 90-95°C, on laisse refroidir tout en 
agitant energiquement et on essore & 60-70-C. On lave avec 
4200 parties d'une solution que l'on a prepare en agitant- 

15 120 parties de chlorure de sodium et 45 parties d'acide 

chlorhydrique I 31 % dans 1400 parties d'eau et en comple- 
tant ensuite avec de 1'eau jusqu'& 42 0O parties. 

On sfeche a lOO'C le gateau de filtration bien 
essore et on obtient 465 parties d'un colorant dont la teneur 
20 en chlorure de sodium est infSrieure a 10 % 

Le colorant ainsi prepare et les teintures obte- 
nues avec celui-ci presentent, en ce qui concerne la nuance, 
le rendement et le' comportement rheologique (absence de 
gelification) les m&mes qualites que le colorant obtenu 
25 suivant l'exemple 1 et les teintures correspondantes . . 
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EXEMPIS 10 : 

On introduit 292 parties de 2-amino-diph6nyl- 
sulfone dans un melange de 1190 .parties d'acide chlorhydrique k 
31$ et 650 parties a'eau. On chauffe a 108°C, Au bout de 10 minutes 
5 la 2-amino-diphenylsulfone est entierement dissoute. On ajoute, * 
k la solution chaude, 3380 parties de glace et 4370 parties d'eau 
et on diazote pendant 10 minutes en ajoutant', goutte a goutte, 
175 parties d'une solution a k0% de nitrite de sodium k une tempera- 
ture de +4 a +10°C. Apres avoir agit6 pendant 3 heures, on 6limine 

10 le nitrite en exces par addition d'acide amido-sulfonique et on 
clarifie par filtration. On a'ainsi diazote 80# (soit 233 parties) 
de la 2-amino-diphenylsulfone mise en Jeu, qui se trouvent a 
1'^tat de sel de diazonium dans le filtrat; 59 parties (20j£) de 
la 2-amino-dlph£nylsulforie restent non converties dans le gateau de 

15 filtration. On peut r^utiliser cette portion dans des reactions 
ult^rieures. 

On ajoute, tout en agitant energiquement, a la 
solution du sel de diazonium, 239 parties d'acide 2-amino-8- 
naphtol-6-sulfonique sous la forme d'urie suspension aqueuse. On 

20 arafene le pH du melange de copulation a 1,2 en 20 minutes par in-: 
troduction de 1470 parties d 'acetate de sodium. La copulation 
termin^e, on chauffe le melange k 90-95°C, on laisse ensuite re- 
froidir en agitant energiquement et on essore a 60-70°C. On lave 
avec 4200 parties d'une solution que l'pn a pr^paree en agitant 

25 120 parties de chlorure de sodium et 45 parties d'acide chlorhydri- 
que a 31# dans 1400 parties d'eau, puis en completant avec de 
l ! eau 4200 parties. On sfeche a 100°C le gSteau de filtration bien 
essor£ et.on obtient 465 parties d'un colorant dont la teneur en 
chlorure de sodium est inf^rieure k 10#. On soumet le colorant 

30 ainsi prepare aux essais d^crits k l'exemple 1 b) a d). Le colorant 
montre le meme comportement avantageux que celui prepare suivant les 
exemples 1 et 9. 
EXEMPLE 11 : 

Dans un melange de 500 g d'acide sulfurique 
35 concentre et 540 g de glace , on introduit 233 g <3e 2-amino- 
diph^nylsulfone . A une temperature de +8 a +15°C, on diazote 
en ajoutant, goutte k goutte, 317 g d'acide nitrosylsulfurique 
a 40, 6$. Aprfes avoir agit6 pendant 2 heures, on ^limine 1 'agent 
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ae dictation en exces par 1 g a'acide amidosulf onique . On aj.oute 
1 25 0 g d'eau glacee et on clarifie la solution par ""ratxon 
125 S La synthase ulterieure (copulation) et le trai- . 

tement complementaire du colorant s'effectuent comme a l'exemple 9 . 

Le colorant ainsi prepare et les telntures 
obtenues avec celui-ci P resentent,en ce qui coneerne la nuance le 
rendexnent et le oomportement rheologique (absence de gelification) 
les memes qualites que le colorant prepare suivant les exemples 
1 et 9 et les teintures cor respond antes. 

EXEMPLE 12.' . * ,,_ „>. 

Dans 1040 parties d'aoide sulfurique a 45, lf» 

on introduit 233 parties de 2-amino-diphenylsulfone et on diazote 

entre +8 et + 1 5 °C en ajoutant goutte a. goutte 317 parties d acide 

nitrosylsulfurique a 40,6*. On detruit 1'agent de diazotaticn en 

exces par 1 partie d' acide amidosulfoniejue, on a;joute 1250 parties 

d'eau glacee et on clarifie ensuite la solution du sel de diazo- 

nium par filtration. 

Tout en agitant energiquement, on ajoute 239 
parties d» acide 2-amino-8-naphtol-6-sulf onique sous forme d'une 
suspension dans 1100 parties d'eau. On amene le P H du-melange de 
copulation a 1,2 en 20 minutes par introduction de 2600 parties 
d> acetate de sodium. La copulation terminee, on chauffe le melange 
a 90-95° C, puis on laisse refroidiren agitant energiquement et 
on essore a 60- 7 0»C. On lave avec 4200 parties d'une .solution 
que 1'on a preparee en agitant 120 parties de chlorure de sodium, 
et 45 parties d' acide chlorbydrique a 3^ dans 1 400 parties d eau, 
puis en compliant avec de 1'eau a 4200 parties. On seche le 
ggteau de filtration Men- essore a 100'C et on obtient 460 parties 
de colorant dont la teneur en chlorure et sulfate de sodium est 

inferieure a 10$. ' _ •" 

On soumet le colorant aux essais deorits a 

1'exemple.l. II montre les m@mes propriety favorables que le : 
colorant de l'exemple 1.. 

EXEMPLE 13 : . . 

On melange en broyant 50 parties du colorant 

prepare suivant l'exemple 1 avec 48 parties de saccharose, 1,5 

partie du produit d'addition de 10 moles d'oxyde d'ethylene sur 

1 mole d'alcools gras du suif et 0,5 partie d'un agent -anti- 

poussiere a base d'huile minerale. On obtient ainsi une composi- 
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tion tinctoriale mouillante et tres soluble. On peut teindre avec 
celle-ci la laine et les fibres de polyamide en nuances claires 
et regulierec, d 'un rou^e tirant sur le bleu. 
EXEMPLB 14 : 

On melange en broyant 45 parties du colorant-* 
prepare* suivanf l'exemple 2 avec 5 parties du colorant C.I. Acid 
Blue 40, 48 parties de maltodextrine, 1,5 partie du produit 
d Addition de 10 moles d-'oxyde d Ethylene sur 1 mole d'alcools gras 
du suif et 0,5 partie d r un agent anti-poussiere a base d ! huile 
mine>ale. On obtient ainsi une composition tinctoriale qui mouille 
bien et se dissout faoilement. Elle teint la laine et les' fibres 
de polyamides en nuances bien unies, rouge tirant fortement sur 
le bleu. 
EXEMPLE 15 : 

On melange par broyage 40 parties du colorant 
pr^parg suivant l'exernple 9 avec *lp parties du colorant C.I. Acid 
Hed 73, 48 parties de saccharose, 1,5 partie du produit d 'addition 
de 10 moles d'oxyde d Ethylene sur 1 mole d '.alcools gras du suif 
et 0,5 partie d'un agent anti-poussiere k base d'huile mi^rale. 
On obtient ainsi une composition tinctoriale, mouillante et tres 
soluble, qui teint la laine et les fibres de polyamides en nuances 
bien unies, rouge tirant legerement sur le bleu. 
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REVENDI CATIONS 
1 - Procedd de preparation du colorant C.I. Acid 
Red 42 ayant des propriety technologiques ameliorees, sous sa 
Zll acide avec une teneur en electrolytes strangers inferaeure 
5 - P-eae caracterise en ee que x 'on agite ou dissout 

la ^amino-diphenylsulfone dans un acide mineral aqueux on la . 
iLLte et on copula le diazolque avec l' acide 2-amino-8-naphtol. 
tZ n que a un pH de 0,5,, 3,5, qui est a 3 uste 
de ra efaU* alcalins ou alealino-terreux (fixateurs d'ac.des) d'aci- 
10 des Lneraux ou d'acides carboxyliques aliphatiques satures ayant 
^ aton.es de carbone, on chauffe la suspension du colorant 
obtenue a une temperature allant de 40 a 130'C, on filtre ou on 
TeTZZe autre *> et 100'C et on lave eventuellement le colorant 
avec une- solution aqueuse a 1,5-10* en poids environ de sels 
l 5 demetaux alcalins d ' acides min^raux forts. 

2 - Precede suivant la revendication 1, caracterise 
en ce qu'on lave avec une solution aqueuse d'un sel d'un metal 
alcalin d'un acide mineral fort. 

3 - compositions tinctoriales qui oontiennenf le 
20 colorant prepare suivant 1'une des re vendi cations 1 et 2, ainsi 

que des diluents non ioniques et, eventuellement, des agents 
anti-poussiere, des mouillants et des colorants pour le nuancage. 

4.- Compositions tinctoriales suivant la revendiea- . 
tion 3, caracterisees en ce qu'elles renferment, comme diluents 
25 non ioniques, de la me tnyl- cellulose, de.la dextrine, de la Ml- 
todextrine ou du saccharose. • 

5 - utilisation du colorant prepare" suivant 1 une 
des revendications 1 et 2, ou d'une composition tinctoriale suivant 
1-nne des revendications 3 et 4 pour la teinture ou 1' impression 
30 de fibres naturelles ou synthetiques contenant de 1 azote. 
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